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Resum 
Aquest Treball de Final de Grau forma part del projecte d’investigació “Síntesis Verde de 
Nanopartículas metálicas a partir de Aguas Ácidas de Minas y Extractos de Residuos 
Agroalimentarios”, un dels seus objectius és utilitzar els extractes de residus agroalimentaris per 
efectuar la síntesis verda de nanopartícules metàl·liques. En aquest context, en aquest Treball de 
Final de Grau, s’ha investigat sobre la síntesis verda de nanopartículas de coure utilitzant un protocol 
establert en treballs anteriors per l’obtenció de Nanopartícules de plata.  
En aquest protocol s’utilitza l’extracte de residus de tija de raïm produïts en la industria vinícola com 
agent reductor substituint a reductors químics i com a precursor del metall s’utilitza una dissolució de 
nitrat de coure(II). El poder reductor de l’extracte es deu a l’elevat contingut de polifenols, els quals 
semblen influir en la quantitat de nanopartícules metàl·liques formades. S’ha estudiat la influencia de 
la quantitat d’extracte i metall en la síntesis, així com la temperatura. La determinació de les 
nanopartícules s’ha realitzat majoritàriament mitjançant espectroscòpia de UV-Vis. Els resultats han 
demostrat que a temperatura ambient no s’han obtingut nanopartícules de coure, a diferencia de en 
les síntesis de nanopartícules de plata i també s’ha observat que tant el pH de la dissolució de coure 
com el mètode de addició dels reactius influeix en la síntesis afavorint la formació de nanopartícules. 
A més a més, i amb l’objectiu de comparar, s’han sintetitzat per via química les nanopartícules de 
òxid de coure(I) i s’han determinat per espectroscòpia UV-Vis obtenint, espectres similars al de les 
nanopartícules sintetitzades per via verda. Finalment, s’han utilitzat tècniques de microscòpia 
electrònica amb l’objectiu de caracteritzar la mida de les nanopartícules de coure, però només ha 
estat possible amb les obtingudes per via química, possiblement perquè la quantitat de sòlid obtingut 
era major. 
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Resumen 
Este Trabajo de Final de Grado forma parte del proyecto de investigación “Síntesis Verde de 
Nanopartículas metálicas a partir de Aguas Ácidas de Minas y Extractos de Residuos 
Agroalimentarios”, uno de cuyos objetivos es utilizar extractos de residuos agroalimentarios para 
efectuar la síntesis verde de nanopartículas metálicas. En este contexto, en este Trabajo de Final de 
Grado, se ha investigado sobre la síntesis verde de nanopartículas del cobre utilizando un protocolo 
establecido en trabajos anteriores para la obtención de Nanopartículas de plata. 
En este protocolo se utiliza el extracto de residuos de raspo de uva producidos en la industria vinícola 
como agente reductor sustituyendo a reductores químicos y como precursor de metal se utiliza 
disolución de nitrato de cobre(II). El poder reductor del extracto se debe al alto contenido de 
polifenoles, los cuales parecen influir en la cantidad de nanopartículas metálicas formadas. Se ha 
estudiado la influencia de la cantidad de extracto y metal en la síntesis, así como la temperatura. La 
determinación de las nanopartículas se ha realizado mayoritariamente mediante espectroscopia de 
UV-Vis. Los resultados han demostrado que a temperatura ambiente no se han obtenido 
nanopartículas de cobre, a diferencia de en la síntesis de las nanopartículas de plata y también se ha 
observado que tanto el pH de la disolución de cobre como el método de adición de los reactivos 
influye en la síntesis favoreciendo la formación de nanopartículas. Además, y con el objetivo de 
comparar, se han sintetizado por vía química las nanopartículas de óxido de cobre(I) y se han 
determinado por espectroscopia de UV-Vis, obteniendo espectros similares a las nanopartículas 
sintetizadas por vía verde. Finalmente, se han utilizado técnicas de microscopía electrónica con el 
objetivo de caracterizar el tamaño de las nanopartículas de cobre, pero sólo ha sido posible con las 
obtenidas por vía química, posiblemente porque la cantidad de sólido obtenido era mayor. 
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Abstract 
This Bachelor’s project is part of the research project “Síntesis Verde de Nanopartículas metálicas a 
partir de Aguas Ácidas de Minas y Extractos de Residuos Agroalimentarios”, whose one of the 
objectives is to use agro-food waste extracts to carry out the green synthesis of nanoparticles 
metallic. In this context, in this Bachelor’s project, we have investigated the green synthesis of copper 
nanoparticles using a protocol established in previous works for obtaining silver nanoparticles. 
In this protocol the grape stalk extract produced in the wine industry is used as a reducing agent 
replacing chemical reducers and copper(II) nitrate solution is used as the metal precursor. The 
reducing power of the extract is due to the high content of polyphenols, which seem to influence the 
amount of metallic nanoparticles formed. The influence of the amount of extract and metal in the 
synthesis, as well as the temperature, has been studied. The determination of the nanoparticles was 
carried out mainly by means of UV-Vis spectroscopy. The results have shown that no copper 
nanoparticles have been obtained at room temperature, unlike in the synthesis of silver 
nanoparticles and it has also been observed that both the pH of the copper solution and the method 
of addition of the reagents influences in the synthesis favoring the formation of nanoparticles. In 
addition, and with the aim of comparing, the copper oxide(I) nanoparticles have been chemically 
synthesized and determined by UV-Vis spectroscopy, obtaining spectra similar to the nanoparticles 
synthesized by green way. Finally, electron microscopy techniques have been used to characterize 
the size of copper nanoparticles, but it has only been possible with those obtained chemically, 
possibly because the amount of solid obtained was greater.  
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Glosario 
NPs: nanopartículas 
CuNPs: nanopartículas de cobre 
Cu2ONPs: nanopartículas de óxido de cobre(I) 
CuONPs: nanopartículas de óxido de cobre(II) 
Redox: oxidación-reducción 
UV-Vis: espectroscopia ultravioleta visible 
SEM: microscopía electrónica de barrido 
TEM: microscopía electrónica de transmisión 
STEM: escaneo de microscopía electrónica de transmisión 
EDS o EDX: espectroscopia de rayos X 
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1. Prefacio 
1.2. Origen del trabajo 
Las industrias mineras producen el drenaje ácido de mina, un lixiviado ácido que contiene 
principalmente elevadas concentraciones en metales tóxicos. El vertido de estas aguas, produce una 
alta contaminación en los ríos, que es necesaria resolver. 
Por otro lado, la ingeniería verde está a la orden del día ya que se evita, el uso excesivo de productos 
químicos perjudiciales para la salud y dañinos para el medio ambiente. La combinación de estas dos 
(aguas ácidas de minas e ingeniería verde), puede ser muy útil no solo para contribuir a preservar el 
medioambiente sino también en otros campos de investigación como es por ejemplo el de la síntesis 
u obtención de nanopartículas metálicas. 
Este Trabajo de Final de Grado forma parte del proyecto de investigación “Síntesis Verde de 
Nanopartículas metálicas a partir de Aguas Ácidas de Minas y Extractos de Residuos 
Agroalimentarios”, financiado por el Ministerio de Economía y Competitividad, Madrid y Fondos 
FEDER, EU, 2016-2018 (proyecto CTM2015-68859-C2-2-R; MINECO/FEDER). El proyecto se desarrolla 
en el grupo de Resource Recovery and Enviromental Management (R2EM) del Departamento de 
Ingeniería Química de la Universitat Politècnica de Catalunya-Barcelona Tech (UPC), en colaboración 
con la Universitat de Girona (UdG). 
1.3. Motivación 
Los residuos de raspo de uva producidos en la industria vinícola, han sido reutilizados desde hace 
varios años por el grupo de investigación (R2EM), para la eliminación de metales pesados de aguas 
residuales porque ha resultado ser muy buen adsorbente como alternativa de bajo coste a los 
comerciales [1], así como también para ser utilizados como elemento sensor en membranas de 
electrodos selectivos de iones [2]. Desde hace 2 años este residuo se está usando para la obtención 
de nanopartículas metálicas, como alternativa a los agentes reductores químicos. 
La necesidad de la obtención de este tipo de nanopartículas, ha aumentado debido a sus múltiples 
aplicaciones en la industria tecnológica. Es por ello que las aguas acidas de minas pueden ser una 
fuente de metales para la obtención de las nanopartículas, debido a su elevada cantidad de iones 
metálicos. Y a la vez el uso de raspo de uva como agente reductor y estabilizante permitirá que estas 
aguas se descontaminen mediante un método verde.  
Este proyecto tiene como objetivo investigar en concreto sobre la obtención de las nanopartículas de 
cobre. 
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2. Introducción 
2.1. Objetivos del trabajo 
El principal objetivo general de éste Trabajo de Final de Grado es sintetizar nanopartículas de cobre 
mediante una vía verde, utilizando como reductor y estabilizador el extracto obtenido del raspo de la 
uva, que es un residuo orgánico generado en la industria del vino, y disolución de nitrato de cobre(II) 
como precursor del metal. 
También se han fijado unos objetivos concretos específicos: 
• Determinar la cantidad de polifenoles que contiene el extracto obtenido a partir del raspo de 
uva y su influencia en la síntesis de las nanopartículas de cobre. 
• Determinar la influencia, de la cantidad de metal, de extracto, de la temperatura y del pH de 
la disolución de cobre en la síntesis de las nanopartículas de cobre. 
• Investigar sobre la estabilidad de nanopartículas metálicas obtenidas. 
• Sintetizar las nanopartículas de óxido de cobre(I) mediante un método químico para 
comparar con las CuNPs sintetizadas por vía verde. 
• Caracterizar las nanopartículas de cobre obtenidas mediante técnicas avanzadas. 
2.2. Alcance del trabajo 
Este Trabajo de Final de Grado, tiene como alcance investigar cómo obtener nanopartículas de cobre, 
mediante la utilización del extracto del raspo de la uva como agente reductor siguiendo el protocolo 
de obtención de nanopartículas de plata elaborado en proyectos anteriores. Queda fuera del alcance 
la aplicación de las nanopartículas metálicas obtenidas y el estudio del tamaño y distribución de 
nanopartículas en la disolución. 
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3. Nanopartículas (NPs) metálicas 
Una nanopartícula metálica es una unidad de dimensiones entre 1 y 100 nm que se comporta como 
una unidad completa en términos de propiedades y de transporte. La característica principal de éstas 
es que se puede controlar su tamaño y su forma mediante la síntesis, modificando así sus 
propiedades. 
3.1. Métodos de síntesis 
Se distinguen dos métodos para sintetizar nanopartículas: 
• Top-down: se basa en la descomposición de grandes piezas de un material hasta conseguir 
las nanopartículas. La desventaja principal de este método es la imperfección del material 
cristalográfico y la falta de estructura en la superficie.  
• Bottom-up: consiste en ensamblar átomos y moléculas hasta formar las nanopartículas. Este 
método favorece lograr nanopartículas con menos defectos y una composición química más 
consistente. 
La Figura 1 muestra un esquema gráfico del funcionamiento de éstos dos métodos de síntesis. 
En este trabajo el método de síntesis seguido es el Bottom-up, concretamente el de una reacción 
química de oxidación-reducción.  
 
 
Figura 1. Esquema métodos de síntesis de nanopartículas [3]. 
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3.2. Síntesis verde 
La química verde está adquiriendo un papel relevante, ya que con su uso se está evitando una mayor 
contaminación del medio ambiente. Ésta se basa en estudiar nuevas maneras de sintetizar sustancias 
químicas eliminando o reduciendo el daño que produce a la naturaleza. 
La irradiación de UV, la litografía, la reducción fotoquímica son técnicas que se han utilizado para 
sintetizar nanopartículas, pero estas tienen un coste muy elevado y requieren de productos químicos 
nocivos para el medioambiente. Es por ello que la síntesis verde se ha convertido en una parte 
importante de la ciencia química para desarrollar técnicas de síntesis de nanopartículas, más 
respetuosas con la naturaleza [4]. 
La producción utilizando la vía verde de nanopartículas metálicas considera tres aspectos 
importantes: 
• La selección de los mejores organismos: es importante saber que propiedades enzimáticas y 
bioquímicas tienen los organismos, ya que para la síntesis de nanopartículas metálicas 
interesa un potencial oxidación-reducción capaz de reducir los metales pesados. 
• Las condiciones óptimas para crecimiento celular y actividad enzimática: éstas dependen de 
la luz, la temperatura, el pH, la velocidad de la mezcla y la fuerza tampón entre otros. 
• Las condiciones de reacción óptimas: el principal objetivo de la síntesis verde es llevarla a 
cabo a escala industrial, para ello es importante optimizar las condiciones de bioreducción, 
como por ejemplo, la concentración del reductor y del donador de electrones, además del 
pH de la mezcla, el tiempo de reacción, la temperatura, etc. 
Varios estudios han demostrado que los extractos de plantas son buenos para la síntesis verde de 
NPs metálicas ya que contienen una elevada cantidad de polifenoles afectando positivamente a su 
potencial de oxidación-reducción y, por tanto, a la producción de las NPs [5]. 
El mecanismo de formación de las NPs metálicas, usando extracto de plantas, se divide en tres fases 
importantes, tal y como se muestra en la Figura 2: 
1. Fase de activación: en esta fase se reducen los iones metálicos y ocurre la nucleación de 
éstos. 
2. Fase de crecimiento: las NPs formadas se unen entre ellas, formando NPs de mayor tamaño, 
mientras que se van reduciendo los iones metálicos y, por nucleación, se van formando NPs. 
En esta fase se produce un aumento de la estabilidad termodinámica de las NPs. 
3. Fase de terminación: las NPs adquieren la conformación energéticamente más favorable, 
gracias a las propiedades estabilizantes que tiene el extracto de la planta [5].  
Obtención de nanopartículas de cobre a partir de extracto de raspo de uva   
  7 
 
Figura 2. Mecanismo de síntesis de nanopartículas metálicas. [6] 
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4. Síntesis verde NPs de cobre 
Actualmente debido a su variabilidad de aplicaciones como en catálisis, fluidos refrigerantes o tintas 
conductoras, las NPs de cobre han despertado un gran interés Su síntesis por el método de la vía 
verde está siendo el más estudiado para poder producirlas a nivel industrial sin perjudicar el 
medioambiente [7]. 
Las NPs de cobre se pueden obtener en forma de tres especies distintas. Una es en forma metálica, 
las NPs metálicas de Cu (cobre), son las más difíciles de obtener debido a su elevada capacidad de 
oxidación con el aire [7][8]. Las otras dos especies que existen son en forma de óxido, unas son las 
NPs de óxido de cobre(I) (Cu2O), que se empiezan a formar a partir de pH 4, mientras que las otras 
que son las NPs de óxido de cobre(II) (CuO), que se forman cuando el pH es 6 o mayor[9]. 
4.1. Diagrama de Pourbaix del Cu 
El diagrama de Pourbaix, representa la predominancia de las especies de cobre en función del 
potencial redox y el pH de la disolución acuosa que contiene el metal. Por tanto, este diagrama 
permite conocer qué tipo de óxido de NPs será predominante en función del pH y potencial redox de 
la disolución obtenida en la síntesis. La Figura 3 y la Figura 4 muestran los diagramas de Pourbaix a 
dos concentraciones diferentes de cobre (3x10-4M y 1x10-2M). 
 
 
Figura 3.Diagrama de Pourbaix del Cu a una concentración total de 3x10-4 mol·dm-3.   
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Figura 4.Diagrama de Pourbaix del Cu a una concentración total de 1x10-2 mol·dm-3 [10]. 
Se observa que en disolución acuosa a pH a partir de 4 y potenciales redox relativamente bajos son 
más estables las NPs de Cu2O, mientras que las de CuO son más estables a potenciales redox 
superiores. Además, Cu(s) también es estable en todo el rango de pHs y en medios reductores. 
Las líneas punteadas verdes indican que las especies situadas entre éstas dos van a estar en equilibrio 
con el agua. En este proyecto se va a trabajar siempre entre estas dos líneas, de manera que las NPs 
de cobre son estables en disolución con el agua. 
4.2. Método de oxidación-reducción 
El método de oxidación-reducción es el más utilizado para la síntesis de NPs. Se basa en una reacción 
redox, es decir, en un tipo de reacción química donde se transfieren electrones entre dos especies 
químicas[11]. La especie que gana electrones se reduce, mientras que la que pierde se oxida. En este 
proyecto el Cu2+ es la especie oxidante que gana electrones y por tanto se reduce, mientras que el 
extracto de raspo de uva hace de reductor, es decir que pierde electrones y en consecuencia se 
oxida. 
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Para que una reacción redox se produzca, es importante que el potencial de reducción1 de ambos 
reactivos sean lo suficientemente diferentes. Las especies químicas con un potencial de reducción 
más elevado tienen tendencia a ganar electrones, mientras que las que tienen un potencial de 
reducción bajo tienden a perderlos. 
Para que se favorezca la formación de las NPs de cobre, será necesario que el metal tenga un 
potencial de reducción más elevado que el del extracto. Sin embargo, el potencial estándar de 
reducción del Cu2+ no es de los más elevados ya que, como muestra la Tabla 1 los del Au+ y la Ag+, son 
bastante mayores, y por tanto estos dos metales son más fáciles de reducir.[12][13]  
Tabla 1. Potencial estándar de reducción de metales orgánicos en disolución[14]. 
Reacción Potencial estándar (V) 
Au+(aq) + e-→ Au(s) 1,680 
Ag+(aq) + e-→ Ag(s) 0,799 
Cu2+(aq) + 2e-→ Cu(s) 0,337 
Cu2+(aq) + e-→ Cu+(aq) 0,153 
Co2+(aq) + 2e-→ Co(s) -0,280 
Fe2+(aq) + 2e-→ Fe(s) -0,440 
4.3. Caracterización por espectroscopia de UV-Vis 
Esta técnica es útil para cuantificar la luz que absorbe o dispersa una muestra. Diversas NPs metálicas 
presentan propiedades ópticas que son sensibles al estado de aglomeración, al tamaño y a la forma, 
entre otras. Es por ello que ésta técnica de caracterización es muy útil para identificar y estudiar las 
NPs. 
La señal que muestra el espectrofotómetro, recibe el nombre de banda de absorción de pasmón 
superficial, aunque se conoce más como espectro UV-Vis. Cuando las NPs son de tamaño pequeño, 
estas absorben a longitudes de onda menores que si las NPs presentan un tamaño grande [15]. 
  
                                                           
 
 
1 Tendencia de una especie química a ganar electrones. 
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Ésta es la principal técnica usada durante la realización de este trabajo para la identificación y 
cuantificación de las NPs de Cu formadas en función de las distintas variables estudiadas en las 
diferentes síntesis realizadas. El espectrofotómetro que se ha usado es el Flame S de Ocean Optics, 
que sigue el esquema que se muestra en la Figura 5. En el Anexo A2 se explica el protocolo elaborado 
para el funcionamiento de este espectrofotómetro. 
 
 
Figura 5. Esquema espectrofotómetro Flame S de Ocean Optics [16]. 
4.3.1. NPs de Cu metálico 
Es importante caracterizar las NPs de cobre, para distinguir entre las 3 especies 
posibles de cobre que se pueden obtener. El cambio de color de éstas se verá 
reflejado en el espectro electromagnético de UV-Vis. 
Durante la síntesis de éstas NPs hay un cambio de color azul (disolución de 
cobre(II) a rojizo, indicador de que las NPs metálicas de cobre se han formado. 
La Figura 6 muestra este color característico de las NPs. Según el reactivo que 
se use éste puede ser más o menos intenso. 
  
Figura 6. Color de las NPs 
de cobre metálicas [7] 
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En la caracterización de las NPs de cobre mediante espectroscopia UV-Vis, varios artículos [17][18] 
indican que éstas muestran una señal característica entre 500 y 600 nm, tal y como se muestra en la 
Figura 7. Aunque ésta puede variar un poco en función del agente reductor que se utilice. 
 
Figura 7. Señal UV-Vis de las NPs de cobre en función de la concentración de poli (N-vinilpirrolidona) (PVP) [7]. 
4.3.2. NPs de Cu2O  
Las NPs de Cu2O se distinguen por un cambio de color durante el proceso de 
síntesis a un color ocre. Su síntesis química hace que estas NPs se obtengan 
generalmente en forma de sólido, tal y como se muestra en la Figura 8, ya 
que no son solubles en agua ni en etanol. Aunque cuando se mezclan con 
uno de estos dos reactivos se observa una mezcla homogénea [19]. Cuando 
se deja, reposar el sólido (las NPs) vuelve a precipitar formando una 
disolución heterogénea.  
 
La caracterización mediante espectroscopia de UV-Vis de éstas NPs muestra que absorben a 
longitudes de onda entre 400-500 nm [20][21] (Figura 9). Si el máximo de absorbancia está a 
longitudes de onda más bajas indica que las NPs formadas son de tamaño más pequeño, mientras 
que un desplazamiento a longitudes de onda más altas indicará que éstas tendrán un tamaño mayor. 
  
Figura 8. Color de las NPs de Cu2O [20].  
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Figura 9. Señal UV-Vis de las NPs de Cu2O [21].  
4.3.3. NPs de CuO  
El color que caracteriza la formación de las NPs de CuO es un color muy oscuro 
(Figura 10) así podría considerarse negro, o un color marrón muy oscuro. Las NPs 
de CuO se caracterizan por absorber a longitudes de onda entre 250 y 300 nm, tal y 
como se muestra en la Figura 11.[22] 
 
 
 
Figura 11. Señal UV-Vis de las NPs de CuO. [23] 
 
  
Figura 10. Color de las NPs de 
CuO [22]. 
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5. Técnicas de microscopía electrónica 
5.1. Microscopio electrónico de barrido (SEM) 
Ésta técnica utiliza un haz de electrones de alta energía enfocado para obtener la imagen de una 
superficie sólida a un nivel de resolución atómica. Las señales que provienen de las interacciones 
electrón-muestra, revelan información sobre la muestra: textura, composición química, estructura 
cristalina y orientación de los materiales que componen la muestra [24]. La Figura 12 muestra un 
esquema de las partes del SEM: 
 
Figura 12. Principales componentes del SEM [25].  
La recopilación de datos es en un área seleccionada de la superficie de la muestra y se genera una 
imagen bidimensional. El SEM también es capaz de realizar análisis de ubicaciones de puntos 
seleccionadas en la muestra, éste análisis es especialmente útil en composiciones químicas que 
determinan cuantitativamente la estructura cristalina o las orientaciones del cristal [24]. 
El SEM tiene una resolución de 5nm, la muestra debe encontrarse en el vacío o en el aire. Además, la 
muestra a analizar ha de ser un material conductor y sus medidas son en 2D. Para la preparación de 
muestras para analizar en el SEM, con electrodos serigrafiados, hay que seguir los siguientes pasos: 
1. Mezclar 1 mL de muestra con 3 mL de etanol en un tubo eppendorf y ponerlo en 
ultrasonidos. 
2. Depositar 0,2 µL en el círculo negro del electrodo con una micropipeta. 
3. Colocar el electrodo en el Spin Coater e iniciar el programa optimizado de 9 minutos. 
4. Finalizado el proceso volver a depositar otros 0,2 µL de la muestra en el electrodo para fijar 
las NPs y repetir el paso 3. 
5. Finalmente colocar los electrodos en el soporte de SEM y tapar la parte de los contactos 
eléctricos con cinta de sílice (Figura 13).  
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Figura 13. Preparación muestras SEM en electrodos serigrafiados. 
5.2. Escaneo de microscopía electrónica de transmisión (STEM) 
La técnica de escaneo de microscopía electrónica de transmisión es una combinación entre el SEM, 
explicado en el Apartado 5.1, y el TEM (microscopio electrónico de transmisión), en el cual, mediante 
un haz de electrones que colisionan en la muestra se forma una imagen en función de los electrones 
que la atraviesan o que son desviados [26]. Ésta también usa un haz de electrones que es transmitido 
a la muestra, generando una imagen según las interacciones entre los átomos de la muestra y el haz 
de electrones que la está atravesando. La ventaja que presenta respecto al SEM, es la mejora de 
resolución espacial, además, a diferencia del TEM, correlaciona otras señales cómo electrones 
secundarios, rayos X característicos, la pérdida de energía de los electrones, etc [27]. La Figura 14 
muestra un esquema gráfico del funcionamiento del STEM. 
 
Figura 14. Esquema visual del funcionamiento del STEM [28]. 
Para la preparación de las muestras que han de ser analizadas por STEM, se han seguir los siguientes 
pasos: 
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1. Homogeneizar la disolución a analizar agitándola. 
2. Añadir varias gotas de 20 µL en la rejilla de oro de la marca Ted Pella. 
3. Dejar secar durante 15 minutos antes de colocar la rejilla en el soporte de muestras del STEM 
(Figura 15). 
Es importante que la manipulación de las rejillas se haga con unas pinzas especiales, ya que estas 
son muy sensibles y al analizar la muestra puede afectar a los resultados obtenidos. 
 
 
Figura 15. Preparación muestra STEM. 
5.3. Espectroscopia de rayos X (EDS o EDX) 
El EDS o EDX (espectroscopia de rayos X de energía dispersiva) es otra técnica analítica que se usa 
también para la caracterización química de las NPs o su análisis elemental. Esta se fundamenta en la 
interacción de rayos X de la muestra a estudiar y una fuente de excitación. Principalmente, se basa en 
que cada elemento tiene una estructura atómica única, que muestra un conjunto único de picos en el 
espectro de rayos X [15]. La Figura 16 muestra un ejemplo de espectro obtenido con esta técnica. 
 
Figura 16. Ejemplo espectro EDX o EDS [29].  
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6. Parte experimental 
6.1. Preparación del extracto a partir del raspo de uva 
El principal objetivo para la preparación del extracto es adecuar el raspo de uva para que actúe como 
agente reductor en la síntesis de las NPs de Cobre. 
Equipos y material 
Los materiales usados para la preparación del extracto han sido: 
▪ Baño de ultrasonidos, Selecta 
▪ Estufa, P-Selecta 
▪ Trituradora, Waring Commercial 
▪ Tamizadora y tamices Filtra de 0,355; 0,5; 0,8; y 1 milímetros de diámetro 
▪ Báscula digital 
▪ Manta calefactora Fibroman-C 
▪ Balón de destilación de 500 mL 
▪ Columna de reflujo  
▪ Termómetro 
▪ Embudo Büchner 
▪ Matraz Kitasato 
▪ Papel de Filtro 
▪ Jeringa de 20 mL BD Plasticpak 
▪ Filtros de 0,2 µm, Rc Agilent 
▪ Centrífuga Centronic-bl II 
▪ Tubos de centrífuga de 30 mL, Thermo Scientific 
Reactivos: 
▪ Raspo de uva de Subirats (Alt Penedès, Barcelona). 
▪ Agua destilada 
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6.1.1. Adecuación del raspo de uva 
Antes de lavar el raspo de la uva es importante quitar todos los residuos que no interesan para la 
obtención del extracto, como por ejemplo, hojas que haya en los raquis o restos de uva secos que se 
han quedado enganchados en los pedicelos. La Figura 17 muestra las partes por las que está 
compuesto el raspo de la uva: 
 
Figura 17. Raspo de uva. 
6.1.2. Lavado 
Este proceso pretende eliminar la suciedad que pueda contener el raspo de la uva. Primero se 
realizaron 3 lavados manuales y finalmente uno con ultrasonidos para eliminar la suciedad que haya 
quedado incrustada en el raspo de la uva [13]. 
Lavado manual: 
La idea principal del lavado manual es que el raspo de la uva en remojo no deje un agua turbia, ya 
que eso indica que éste aún no está limpio. Los pasos seguidos fueron los siguientes: 
1. Colocar el raspo de la uva en un recipiente grande 
cubierto de agua destilada (Figura 18) y remover 
durante 3 min. Acabados estos 3 minutos, se deja 
reposar 6 minutos y se vacía el agua. 
2. Rellenar otra vez de agua destilada, hasta que el raspo 
de uva esté totalmente cubierto. Remover durante 2 
minutos y dejar reposar 4 minutos. 
3. Finalmente, se repite el paso anterior removiendo el 
raspo durante 1 minuto y dejando reposar 2 minutos. 
A continuación, se vacía el agua y se deja secar durante 
24 horas.  
Raquis 
Pedicelos 
Figura 18. Lavado manual del raspo. 
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Lavado de ultrasonidos: 
Pasadas las 24 horas, se coloca el raspo de la uva en vasos de 
precipitados, después se colocan en el baño de ultrasonidos durante 
5 minutos, tal y como se observa en la Figura 19. 
Finalizado el proceso se coloca el raspo en la estufa y se deja secar 
durante 24 horas a una temperatura constante de 110 ºC, para poder 
realizar el siguiente paso. Es importante que la temperatura del 
horno no sea superior a la mencionada, debido a que el raspo se 
podría llegar a quemar y por tanto, perdería sus propiedades. 
 
6.1.3. Trituración y tamizado  
El raspo de la uva seco se muele en la trituradora durante aproximadamente 1 minuto, hasta 
conseguir un tamaño de diámetro entre 1 y 0,8 mm (tamaño usado para la obtención del extracto en 
este proyecto). 
El raspo molido se coloca en la tamizadora (Figura 20), que está 
compuesta de tamices de diámetro especificado en el material. Las 
condiciones de la tamizadora son las siguientes: 
• Power level: 6 
• Cycle: 1 
• Time: 5-10 min  
Estos dos procesos se van repitiendo hasta que se tenga suficiente 
cantidad de raspo del mismo diámetro o hasta que todo el raspo de 
uva esté entre los filtros de los diámetros mencionados. 
6.1.4. Extracción por reflujo del extracto  
En un balón redondo de 500 mL se colocan 3,000 g del raspo de uva con 100 mL de agua destilada. 
Este balón se coloca en una manta calefactora y se le conecta la columna de reflujo y un termómetro 
para comprobar que la temperatura se mantiene estable, alrededor de 100ºC. La Figura 21 muestra 
el montaje descrito. 
  
Figura 19. Lavado con ultrasonidos. 
Figura 20. Montaje tamizadora. 
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Figura 21. Montaje extracción del raspo de uva por reflujo. 
El termómetro y la columna de reflujo han de estar lubricados con vaselina, ya que el cristal se dilata 
con el calor y puede ser complicado sacarlos al final del proceso. 
Para el proceso de extracción se enciende la manta calefactora, y se espera a que el agua empiece a 
hervir. A partir de este momento se deja hervir durante 10 minutos, ya que es el tiempo óptimo 
entre menor consumo de energía y una cantidad de polifenoles suficiente para que actúe como 
reductor, como se concluyó en estudios anteriores [9]. La Tabla 2 muestra los valores de tiempo de 
reflujo y la cantidad equivalente de polifenoles obtenida. Pasados los 10 minutos se apaga la manta 
calefactora y se deja reposar otros 10 minutos sin desconectar el agua. 
Tabla 2. Polifenoles que contiene el extracto en función del tiempo de reflujo [12]. 
Tiempo (min) Concentración de polifenoles (mg/L) 
10 379,5 
30 458,5 
60 491,9 
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6.1.5. Filtración al vacío 
Finalizado el proceso anterior, se filtra en el vacío el extracto obtenido (Figura 22) mediante un 
matraz Kitasato y el embudo Büchner para separar el sólido de la disolución. 
 
Figura 22. Filtrado al vacío del extracto. 
 
6.1.6. Centrifugación filtración  
La disolución obtenida en el paso anterior, se coloca en los tubos de la 
centrífuga y se centrifugan a 5000 rpm durante 10 minutos. Una vez finalizado 
este tiempo se filtra el extracto con jeringas de 20 mL y filtros de 0,2 µm. En 
algunas ocasiones queda precipitado (Figura 23) después de centrifugar, por 
tanto, es posible que los filtros se obturen. En estos casos, se aspira el extracto 
con una pipeta Pasteur de 5 mL sin tocar el precipitado y después se filtra 
con la jeringa y el filtro. 
 
6.2. Determinación de los polifenoles del extracto de raspo de uva 
En los experimentos realizados durante el proyecto se han utilizado dos extractos distintos. Cómo la 
cantidad de polifenoles que contiene éste influye en el poder reductor, se determinó la cantidad de 
polifenoles que contenían ambos extractos. A continuación se explica el método para dicha 
determinación [12]. 
  
Figura 23. Extracto con 
precipitado. 
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Material: 
▪ Matraces aforados de 10mL 
▪ Espectrofotómetro UV-Vis Ocean optics 
▪ Vasos de precipitados de capacidad 100mL 
▪ Báscula digital 
▪ Micropipetas de 1mL, 5mL y 10mL VitLab 
Reactivos: 
▪ Ácido gálico 2000 mg/L de ACROS (pureza 97,5-102,5%) 
▪  Reactivo Folin-Ciocalteu de Scharlau 
▪ Carbonato sódico 10% en peso de Merck (grado ACS) 
6.2.1. Obtención de la recta de calibrado para el análisis de polifenoles 
Para determinar la cantidad de polifenoles que contienen los extractos obtenidos previamente es 
necesario realizar una recta de calibrado. La recta de calibrado se hace con diversas concentraciones 
de ácido gálico preparadas a partir de una disolución de stock de 2 g/L de este reactivo, excepto para 
el blanco dónde se añade agua destilada en vez de ácido gálico. La Figura 24 explica el proceso 
detallado de la preparación de 10 mL de los correspondientes patrones para realizar la recta de 
calibrado. 
 
Figura 24. Procedimiento experimental para la realización de la recta de calibrado. 
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Después de 2 horas se mide la absorbancia de los diferentes patrones a una longitud de onda fija de 
772,6 nm mediante el espectrofotómetro UV-Vis (el proceso detallado está explicado en el Anexo 
A2). Es necesario hacer una dilución de los patrones de 1:5, para que las medidas sean menores de 2 
unidades de absorbancia (Figura 25). 
 
Figura 25. Patrones para la recta de calibrado diluidos 1:5. 
Las absorbancias obtenidas para cada uno de los patrones se especifican en la Tabla 3. La primera 
columna hace referencia a la concentración resultante de ácido gálico en cada matraz de 10 mL, la 
segunda columna de concentración de ácido gálico diluida hace referencia a la concentración 
después de haber diluido los patrones 1:5 y finalmente, la última columna hace referencia a la 
absorbancia obtenida para cada una de las concentraciones. 
Tabla 3. Patrones de ácido gálico y sus correspondientes valores de absorbancia a 772,6 nm. 
Concentración 
ácido gálico (mg/L) 
Concentración 
ácido gálico diluida 
(mg/L) 
Absorbancia 
16 3,2 0,28886 
20 4,0 0,39517 
24 4,8 0,47281 
28 5,6 0,56056 
36 7,2 0,73758 
Se representa la recta de calibrado, dónde en la Figura 26 se puede observar que el ajuste obtenido 
fue muy bueno. 
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Figura 26. Recta de calibrado para el análisis de polifenoles en el extracto. 
6.2.2. Análisis de polifenoles en el extracto de raspo de uva 
Para el análisis de los polifenoles de los dos extractos realizados, el procedimiento seguido fue el 
mismo que para la obtención de la recta de calibrado (Apartado 6.2.1). En este caso, en lugar de 
añadir 0,2 mL de ácido gálico o agua, en el caso del blanco, se añadieron 0,2 mL de los dos extractos 
preparados (Figura 27). Se dejaron reposar 2 horas y se analizaron por espectroscopia de UV-Vis a la 
misma longitud de onda que se habían analizado los polifenoles (772,6 nm) y con una dilución de 1:2, 
para que estuviera dentro del mismo rango de linealidad. Es importante que las medidas de 
absorbancia de las muestras de extracto se realicen justo a continuación de las de los patrones. 
 
Figura 27. Muestras para el análisis de polifenoles del extracto. 
A continuación, se calcula la cantidad de los polifenoles de cada extracto utilizando la Ecuación 1. Los 
resultados obtenidos se muestran en la Tabla 4. 
𝑃𝑜𝑙𝑖𝑓𝑒𝑛𝑜𝑙𝑒𝑠 (
𝑚𝑔 á𝑐𝑖𝑑𝑜 𝑔𝑎𝑙.
𝐿
) =
𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟𝑏𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎 + 0,0575
0,1106
· (
𝑚𝑔 á𝑐𝑖𝑑𝑜 𝑔𝑎𝑙.
𝐿 𝑑𝑒 𝑎𝑛á𝑙𝑖𝑠𝑖𝑠
) ·
2 𝑚𝐿 𝑑𝑒 𝑎𝑛á𝑙𝑖𝑠𝑖𝑠
1 𝑚𝐿 𝑑𝑒 𝑚𝑎𝑡𝑟𝑎𝑧
·
10 𝑚𝐿 𝑑𝑒 𝑚𝑎𝑡𝑟𝑎𝑧
0,2 𝑚𝐿 𝑑𝑒 á𝑐𝑖𝑑𝑜 𝑔𝑎𝑙.
 
  
(Ec.1) 
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Tabla 4. Valores de absorbancia de las muestras de los dos extractos a 772,6 nm. 
Extracto  Absorbancia (UA) Polifenoles (mg/L) 
1 0,5510 550,2 
2 0,5087 511,9 
6.3. Síntesis verde de NPs de cobre 
Tal y como se ha explicado en la Apartado 4.2, la síntesis verde de CuNPs se basa en el método de 
oxidación-reducción, usando como agente reductor el extracto de raspo de uva y nitrato de cobre 
trihidratado (Cu(NO3)2·3H2O) como precursor de cobre(II). 
Para la síntesis de las NPs se han usado los siguientes reactivos y materiales: 
Materiales: 
▪ Espátula 
▪ Báscula digital 
▪ Vaso de precipitadados de 100 mL 
▪ Matraz de 100 mL 
▪ Tubos de centrífuga 
▪ Micropipetas de 1 mL, 5 mL y 10 mL VitLab 
▪ Centrífuga Centronic-bl II 
▪ Jeringa de 20 mL BD Plasticpak 
▪ Filtros de 0,2 µm, Rc Agilent 
▪ Baño termostático Selecta 
▪ Pipeta Pasteur de 5 mL 
▪ Espectrofotómetro Ocean optics Flame S 
Reactivos: 
▪ Extracto de raspo de uva de tamaño de partícula entre 0,8-1 mm 
▪ Nitrato de cobre trihidratado (Cu(NO3)2·3H2O) Merck 
▪ Agua destilada 
▪ Hidróxido sódico (NaOH) Panreac en pellets 
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El procedimiento seguido para la obtención de las NPs era el establecido como protocolo en un 
proyecto anterior [13]. Éste era el siguiente: 
1. Se prepara la disolución de Cu(NO3)2·3H2O en la molaridad deseada, pesando las cantidades 
del sólido calculadas. Los cálculos están especificados en el Anexo A1. 
2. Se coloca en los tubos de centrífuga las cantidades de cada reactivo en el siguiente orden: 
extracto, agua destilada y disolución de Cu(NO3)2·3H2O. Este orden es importante ya que 
cuando se mezclan el extracto y la disolución del metal la síntesis comienza. Las cantidades 
de cada uno de los reactivos varían para cada experimento realizado, pero siempre a un 
volumen total fijo de 14 mL. 
3. Se dejan 2 horas para que se produzca la reacción de la síntesis a temperatura ambiente. En 
el caso de que la síntesis sea a una temperatura más elevada que la temperatura ambiente, 
los tubos de ensayo se colocan en un baño termostático previamente calentado a la 
temperatura que corresponde. 
4. Pasadas las 2 horas los tubos se centrifugan a 6000 rpm durante 20 minutos para que las NPs 
mayores de 100 nm sedimenten y se puedan separar. Si los tubos no han estado a 
temperatura ambiente se enfrían previamente con agua del grifo. 
5. A continuación, con una pipeta Pasteur se separa el sobrenadante sin tocar el precipitado 
que se haya formado. 
6. La parte final del precipitado se separa mediante el filtro de jeringa. 
7. Finalmente se guardan las muestras en la nevera a 4ºC, durante 24 horas para después ser 
analizadas por espectroscopia UV-Vis. 
6.3.1. Caracterización de los reactivos 
Como paso previo a la síntesis, se realizaron los espectros UV-Vis de la disolución de 
Cu(NO3)2·3H2O y del extracto de raspo de uva utilizados como reactivos, (se usó agua destilada 
como blanco). La Figura 28 y la Figura 29 muestran sus espectros UV-Vis respectivamente: 
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Figura 28. Espectros UV-Vis de disolución de Cu(NO3)2•3H2O a diferentes molaridades. 
Los valores de los máximos de absorbancia de la Figura 28 se muestran en la Tabla 5: 
Tabla 5. Valores de máximos de absorbancia de la disolución de Cu(NO3)2·3H2O a diferentes concentraciones. 
Concentración 
(mol dm-3) 
Absorbancia 
Longitud de onda 
(nm) 
0,05 0,7145 301,3 
0,001 0,0878 304,6 
Para realizar el espectro del extracto de raspo de uva (ver Figura 29) se necesitó hacer una 
dilución 1:8. Los valores de absorbancia máxima y longitud de onda correspondientes se 
muestran en la Tabla 6. 
 
Figura 29. Espectro raspo de uva. 
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Tabla 6. Absorbancia del extracto. 
Absorbancia 
Longitud de onda 
(nm) 
1,7567 275,4 
Además, se midieron los valores de pH y potencial redox de la disolución de Cu(NO3)2·3H2O 0,001 
mol·dm-3, que se muestran en la Tabla 7. Se puede observar que la diferencia de potencial es 
muy pequeña, aunque es menor la del extracto por lo que puede hacer de agente reductor. 
Tabla 7. pH y potencial redox del extracto y la disolución de Cu. 
Reactivo pH 
Potencial redox 
(mv) 
Extracto  4,32 321,9 
Disolución de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,005 mol·dm- 
5,09 416,4 
Disolución de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,001 mol·dm-3 
5,04 352,3 
6.3.2. Experimentos de obtención de NPs de Cu variando concentración de metal 
Experimentación 1: 
A partir de los resultados obtenidos en estudios previos [13] se planteó una primera síntesis con las 
condiciones experimentales que se muestran en la Tabla 8 a temperatura ambiente. Se dejó el 
volumen de extracto constante y a un valor mínimo, mientras que el volumen de la disolución de 
cobre va variando de menor a mayor, para así poder determinar la influencia de la cantidad de metal 
en la síntesis. 
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Tabla 8. Condiciones experimentación 1 a pH inicial de 4,23. 
Muestra 
(Extracto 1) 
Temperatura (ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,01 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de agua 
destilada (mL) 
M1 25 1 0 13 
M2 25 1 2 11 
M3 25 1 4 9 
M4 25 1 6 7 
M5 25 1 8 5 
La muestra M1 es el blanco que se usa en las medidas con el espectrofotómetro UV-Vis, ya que las 
disoluciones orgánicas tambien absorben en el UV-Vis (ver Figura 29). 
La Figura 30 y Figura 31 muestran las muestras iniciales y después de la síntesis. Como se observa no 
se aprecia ninguna alteracion del color, indicador de que no se han producido grandes cambios. Sí 
que se puede apreciar precipitado en el fondo de los tubos al final. 
 
Al día siguiente se realizó el espectro UV-Vis donde se confirmó que no se habían formado CuNPs ya 
que no se aprecia ninguna señal. Se decidió realizar otra síntesis repitiendo las mismas condiciones 
de concentraciones y volumenes de reactivos a una temperatura de 80ºC, pero se obtuvo el mismo 
resultado que en éste, es decir no se observó aparición de NPs en los espectros UV-Vis. 
  
Figura 30. Muestras recién mezcladas experimento 1. Figura 31. Muestras después de 2 horas experimento 1. 
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Experimentación 2: 
Cómo no se apreciaba ningún cambio significativo en las dos síntesis realizadas, se optó por 
aumentar la concentración de la disolución inicial de cobre(II) de 0,01 mol dm-3 hasta 0,05 mol dm-3. 
La Tabla 9 muestra las condiciones experimentales de las síntesis realizadas, dónde se puede apreciar 
que se mantiene el volumen mínimo del extracto, y el volumen de disolucion de cobre(II) adicionado 
va variando. Se mantuvo 1 mL de volumen de extracto debido a que la diferencia de potencial entre 
ambos reactivos era muy pequeña (ver Tabla 7). Se escogió la temperatura de 80ºC ya que si la 
síntesis no se producía en estas condiciones (que son las más favorecedoras) no se produciría en 
otras. 
Tabla 9. Condiciones experimentación 2 pH inicial de 4,23. 
Muestra 
(Extracto 1) 
Temperatura (ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,05 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de agua 
destilada (mL) 
M1 80 1 0 13 
M2 80 1 1 12 
M3 80 1 2 11 
M4 80 1 3 10 
M5 80 1 4 9 
M6 80 1 5 8 
M7 80 1 6 7 
M8 80 1 7 6 
M9 80 1 8 5 
La Figura 32 y la Figura 33 muestran la evolución de las muestras desde el momento inicial al final: 
 
Figura 32. Muestras recién mezcladas experimento 2. 
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Figura 33. Muestras después de 2 horas experimento 2. 
No se aprecia ningún cambio significativo de color pero si que se observa más sólido precipitado. Se 
realizó el espectro UV-Vis donde sólo se obtuvo la señal de la disolución de cobre (ver Figura 28) 
indicativo de que no se había producido ninguna reacción. 
Experimentación 3: 
Según el diagrama de Pourbaix el oxido de Cu(I) (Figura 3 y Figura 4) es estable a pHs superiores a 4,2 
por lo que se plantearon una serie de experimentos para determinar la influencia del pH en el 
extracto en la síntesis. Así, se procedió a añadir unas gotas de hidróxido sódico al extracto para 
basificarlo. Se experimentó con 4 extractos a diferentes pHs, dónde el más ácido és el que tiene el 
própio extracto originalmente (Figura 34). 
 
Figura 34. Extracto a diferentes pHs. 
Se aprecia que cuanto más básico es el pH más oscuro es el extracto. Los experimentos se realizaron 
para cada uno de los extractos diferentes, es decir, cada extracto tenía las tres muestras indicadas en 
la Tabla 10. 
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Tabla 10. Condiciones experimentación 3 (3 muestras a pH 4,30; 5,10; 7,0 y 7,74). 
Muestra 
(Extracto 1) 
Temperatura (ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,05 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de agua 
destilada (mL) 
M1 80 1 0 13 
M2 80 1 1 12 
M3 80 1 8 5 
La Figura 35 y la Figura 36muestran la evolución de la síntesis: 
 
Figura 35. Muestras recién mezcladas experimento 3. 
 
Figura 36. Muestras después de 2 horas experimento 3. 
En este caso tampoco se apreció ningún cambio de color, pero sí que se observó que se había 
formado precipitado, observándose que cuanto más básico es el pH, más precipitado se formaba. En 
los espectros UV-Vis se volvió a apreciar la señal de la disolución de Cu(II) (ver Figura 28). 
Experimentación 4: 
Debido a que se observó que el cobre no reaccionaba, se pensó que posiblemente era debido a que 
la cantidad de extracto que se usaba como reactivo no era suficiente para reaccionar con el cobre, así 
que se planteó realizar las síntesis con las condiciones experimentales mostradas en la Tabla 11. Se 
puede ver que en los 4 experimentos (M1-M4) la cantidad de extracto añadida fue mayor que en 
experimentos anteriores y constante, mientras que la que se varía es la cantidad de cobre. Las 
síntesis se realizaron en este caso a con extracto de pH inicial ligeramente básico (7,94).   
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Tabla 11. Condiciones experimentación 4 a pH inicial 7,94. 
Muestra 
(Extracto 1) 
Temperatura 
(ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,05 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de 
agua destilada 
(mL) 
M1 80 6 0 8 
M2 80 6 2 6 
M3 80 6 4 4 
M4 80 6 8 0 
Al mezclar la disolución de cobre con el extracto de pH ligeramente básico se observó la formación de 
un precipitado tal y como se ve en la Figura 37, sin embargo no hubo ningún cambio significativo de 
color durante la síntesis (Figura 38) por lo que no parece que se formen las nanopartículas de cobre. 
 
 
 
Experimentación 5: 
Los resultados de los experimentos anteriores demostraron que, la cantidad de cobre en la disolución 
debía estar en exceso ya que siempre se observaba que se formaba mucho precipitado. Así que, se 
optó por realizar un experimento con una concentración de disolución stock de Cu(NO3)2·3H2O diez 
veces menor y con una elevada cantidad de extracto (sin añadir NaOH), es decir disolución de 
extracto sin modificar el pH. Las condiciones experimentales se muestran en la Tabla 12. 
  
Figura 38. Muestras después de 2 horas experimento 4. Figura 37. Muestras recién mezcladas experimento 4. 
  Memoria 
34   
Tabla 12. Condiciones experimentación 5 a pH inicial 4,23. 
Muestra 
(Extracto 1) 
Temperatura 
(ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,005 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de 
agua 
destilada 
(mL) 
M1 80 10 4 0 
Después de las 2 horas de síntesis se aprecia una variación de color destacable en la muestra ya que 
éste cambió a un tono marrón-rojizo respecto al inicial (Figura 39). 
 
 
 
 
 
 
La disolución M1 fue analizada mediante espectroscopia de UV-Vis. El espectro que se obtuvo, es el 
que se muestra en la Figura 40. El valor de absorbancia máximo y su longitud de onda, así como el pH 
y el potencial redox final se muestran en la Tabla 13. 
 
Figura 40. Espectro muestra M1. 
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Figura 39. Evolución de la síntesis de la muestra M1. 
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Tabla 13. Valores máximos de absorbancia de Cu2ONPs. 
Absorbancia 
Longitud de onda 
(nm) 
pH 
Potencial redox 
(mV) 
0,9994 418,7 4,01 296,7 
Este máximo de longitud de onda es similar al obtenido bibliográficamente para las NPs de Cu2O 
[20][21]. 
6.3.3. Influencia de la temperatura en la obtención de CuNPs 
A partir de los resultados obtenidos en la experimentación 5 se plantearon varias síntesis para 
observar la influencia de los parámetros que se especifican en los objetivos.  
Las primeras síntesis se plantearon para determinar cómo afectaba la temperatura en la formación 
de las NPs. Las condiciones experimentales se especifican en la Tabla 14, dónde se observa que se 
mantiene constante el volumen de extracto (sin ajustar el pH) y se va variando el de la disolución de 
Cu(II). Las síntesis se realizaron a 25ºC y 80ºC.  
Tabla 14. Condiciones experimentales síntesis de CuNPs a pH inicial 4,50. 
Muestra 
(Extracto 1) 
Temperatura 
(ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,005 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de 
agua destilada 
(mL) 
M11 25 8 2 4 
M21 25 8 4 2 
M31 25 8 6 0 
M21 80 8 2 2 
M22 80 8 4 2 
M23 80 8 6 0 
Las muestras recién mezcladas presentaban un color uniforme e igual entre ellas (Figura 41). Después 
de las 2 horas de síntesis se observó un cambio de color significativo en las muestras que se habían 
realizado a temperatura de 80ºC, mientras que las de temperatura 25ºC no mostraban ningún 
cambio apreciable (Figura 42). Otro aspecto importante a destacar a 80ºC es que a mayor volumen 
de Cu(NO3)2·3H2O, se observa más cantidad de precipitado. 
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A continuación, se realizaron los espectros UV-Vis de cada una de las muestras de la síntesis a 80ºC. 
Éstas presentaban un máximo entre las longitudes de onda de 400 y 500 nm, (similar al obtenido 
bibliográficamente para las NPs de Cu2O [20][21]). Además, se comprobó si las muestras eran 
estables en el tiempo, así que se volvieron a realizar los espectros 15 días más tarde (Figura 43). Se 
observó que la absorbancia del máximo había aumentado un poco en todas las muestras, indicando 
que aún quedaban NPs por formarse. 
 
Figura 43. Espectros obtenidos en las síntesis de CuNPs. Condiciones experimentales a T 80ºC de la Tabla 14. 
La muestra con mayor absorbancia es la que contenía 2 mL de disolución de cobre (Tabla 15). Esto 
puede ser debido a que, a mayor cantidad de cobre, éste puede precipitar limitando por tanto, la 
cantidad de cobre en forma iónica en disolución que puede reaccionar para formar las CuNPs. Por 
otro lado, se puede observar que la muestra de volumen de 4 mL no sigue la tendencia ya que 
debería dar una absorbancia entre la muestra de 2 y 6 mL, posiblemente sea un error experimental.  
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Figura 41. Muestras recién mezcladas síntesis de CuNPs. Figura 42. Muestras 2 horas después de la síntesis. 
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Tabla 15. Valores máximos de absorbancia de las síntesis mostradas en la Figura 43. 
Muestra 
(Extracto 1) 
Absorbancia 
Longitud de onda 
(nm) 
M21 0,5189 424,1 
M22 0,0896 450,2 
M23 0,3250 434,5 
M21 (15 días) 0,5940 419,4 
M22 (15 días) 0,2576 419,8 
M23 (15 días) 0,3401 430,9 
Después del experimento realizado, se llegó a la conclusión de que en la síntesis a temperatura 
ambiente no se iban a formar NPs, seguramente por la similitud de potenciales redox (ver Tabla 7) 
que hay entre los dos reactivos, mientras que el aumento de la temperatura favorece la reacción de 
formación de NPs. Por lo que las siguientes síntesis se realizaron sólo a 80ºC. 
Que la síntesis a temperatura ambiente no se produzca es un aspecto importante a destacar ya que, 
en trabajos realizados anteriormente, dónde se hizo el mismo estudio, pero con la plata, en la síntesis 
a esta misma temperatura sí que se obtenían NPs de plata. 
6.3.4. Influencia del volumen de disolución de Cu(II) en la obtención de CuNPs 
A continuación, se plantearon experimentos para estudiar la influencia del volumen de disolución de 
Cu(II) que se añadía, a un volumen constante de extracto. Los resultados de los experimentos 
iniciales pusieron en evidencia que la concentración de Cu(II) en la síntesis debía ser baja para evitar 
la formación de precipitado por lo que se decidió disminuir la concentración de la disolución stock a 
0,001 mol·dm-3 y al mismo tiempo se disminuía la cantidad de metal necesario para las síntesis. En la 
Tabla 16, se muestran las condiciones experimentales de las diferentes síntesis realizadas.  
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Tabla 16. Condiciones experimentales síntesis de CuNPs a pH inicial 4,50. 
Muestra 
(Extracto 1) 
Temperatura 
(ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,001 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de 
agua destilada 
(mL) 
M1 80 8 0 6 
M2 80 8 2 4 
M3 80 8 3 3 
M4 80 8 4 2 
M5 80 8 5 1 
M6 80 8 6 0 
Como en el resto de los experimentos, se hicieron fotos de las muestras al inicio y después de la 
reacción (Figura 44 y Figura 45) para observar si había cambio de color, ya que es el primer indicador 
de que la síntesis tiene lugar. Se observó que al disminuir la concentración de la disolución stock de 
Cu(NO3)2·3H2O, no se formaba precipitado (Figura 45). 
 
 
Se realizaron los espectros UV-Vis (Figura 46), dónde se puede observar que la absorbancia iba 
aumentando a medida que lo hacia el volumen añadido de disolución de cobre. Excepto en la 
muestra que contenía la máxima cantidad, 6 mL de volumen de la disolución, dónde la absorbancia 
disminuye notablemente, posiblemente porque empezaba a precipitar el Cu, aunque éste no se 
observara a simple vista. 
  
Figura 45. Muestras 2 horas después de la síntesis. Figura 44. Muestras recién mezcladas síntesis de CuNPs. 
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Figura 46. Espectros síntesis de CuNPs. Condiciones experimentales de la Tabla 16. 
La Tabla 17 muestra los máximos de las absorbancias y su correspondiente longitud de onda, así 
como los valores de pHs y potenciales redox de cada una de las disoluciones finales obtenidas en las 
síntesis. Se observa que, a mayor volumen de Cu el pH aumenta ligeramente y el potencial redox 
disminuye. Un comportamiento esperado teniendo en cuenta los pH y potenciales redox de los 
reactivos por separado (ver Tabla 7). 
Tabla 17. Valores máximos de absorbancia (sin diluir), el pH y el potencial redox de las síntesis mostradas en la Figura 46. 
Muestra 
(Extracto 1) 
Absorbancia 
Longitud de onda 
(nm) 
pH 
Potencial redox 
(mV) 
M2 0,3789 422,6 4,28 345,2 
M3 0,4535 422,6 4,28 343,4 
M4 0,4780 422,6 4,32 325,1 
M5 0,5014 422,6 4,37 320,9 
M6 0,4853 422,6 4,45 310,5 
Para comprobar que las síntesis eran reproducibles se repitieron otra vez. Esta vez no se realizaron 
todas las síntesis, sino que se escogieron las más significativas (Tabla 18). Hay que destacar, que estas 
síntesis no se realizaron con el mismo extracto que las síntesis anteriores, sino con el extracto 2 (ya 
que se había acabado). 
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Tabla 18. Condiciones experimentales síntesis de CuNPs a pH inicial 4,30. 
Muestra 
(Extracto 2) 
Temperatura (ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,001 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de agua 
destilada (mL) 
M1 80 8 0 6 
M2 80 8 1 5 
M3 80 8 3 3 
M4 80 8 5 1 
M5 80 8 6 0 
Finalizada la síntesis se realizaron los espectros UV-Vis al día siguiente y 4 días después (Figura 47).  
 
Figura 47. Espectros síntesis de CuNPs. Condiciones experimentales de la Tabla 18. 
En la síntesis que se hizo con 6 mL de disolución de cobre se observa que en vez de aumentar o 
mantenerse el máximo de la absorbancia, esta disminuye. Este hecho ya se observó en anteriores 
experimentos donde el exceso de cobre provoca una disminución de la absorbancia y conforme pasa 
el tiempo se reafirma este hecho (Tabla 19). El resto de síntesis siguen el mismo comportamiento 
que la síntesis anterior, confirmando que cuanto más volumen de Cu mayor es la absorbancia y, por 
tanto, mayor cantidad de NPs se han formado.  
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Por otro lado, hay que comentar que como el extracto que se ha usado no es el mismo que en las 
síntesis anteriores su poder reductor será diferente y por lo tanto los valores de absorbancia no serán 
comparables entre las dos síntesis. En la Tabla 4 se observa que el extracto 1 contenía más cantidad 
de polifenoles (446,2 mg/L) que el extracto 2 (408,0 mg/L). Cuando el extracto contiene menos 
cantidad de polifenoles su poder reductor disminuye y, por tanto, implicará que se puedan formar 
menos cantidad de NPs, es decir una menor absorbancia en el espectro electromagnético del UV-Vis. 
Es por ello que la absorbancia máxima de los productos de estas síntesis es menor que la de las 
anteriores, como se puede apreciar en la Tabla 19. Esta tabla recoge también los valores pHs y 
potenciales redox de las síntesis realizadas con este segundo extracto. Se observa, que siguen un 
comportamiento similar al experimento con el extracto 1. 
A medida que la cantidad de Cu(II) adicionada es mayor aumenta la cantidad de CuNPs formadas, 
aunque a partir de un valor esta cantidad se estabiliza hasta que disminuye, posiblemente debido a la 
precipitación del Cu en la disolución.  
Tabla 19. Valores máximos de absorbancia (muestras sin diluir), el pH y el potencial redox de las síntesis mostradas en la 
Figura 47. 
Muestra 
(Extracto 2) 
Absorbancia 
Longitud de onda 
(nm) 
pH 
Potencial redox 
(mV) 
M2 0,2096 432,0 4,36 350,3 
M3 0,3139 424,4 4,37 344,8 
M4 0,4245 424,4 4,41 321,2 
M5 0,4177 421,2 4,42 313,7 
M2 (4 días) 0,2115 422,3 4,36 350,3 
M3 (4 días) 0,3440 422,3 4,37 344,8 
M4 (4 días) 0,4265 415,4 4,41 321,2 
M5 (4 días) 0,3916 424,8 4,42 313,7 
6.3.5. Influencia del extracto en la obtención de NPs de Cu 
Finalmente, se realizó otra serie de experimentos para observar como afectaba el volumen de 
extracto en la formación de las NPs de Cu (Tabla 20). Se escogió mantener un volumen de disolución 
de Cu(II) a 4 mL para que el rango de variación de volumen de extracto fuera mayor. 
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Tabla 20. Condiciones experimentales síntesis de CuNPs a pH inicial 4,30. 
Muestra 
(Extracto 2) 
Temperatura (ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,001 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de agua 
destilada (mL) 
M1 80 2 4 8 
M2 80 4 4 6 
M3 80 6 4 4 
M4 80 8 4 2 
M5 80 10 4 0 
La evolución de esta síntesis se muestra en la Figura 48 y la Figura 49. Se puede ver que a medida que 
aumenta el volumen de extracto también lo hace la intensidad del cambio de color, por lo que parece 
que cuanto más extracto, más cantidad de NPs se forman. 
 
Al día siguiente se realizaron los espectros UV-Vis de las muestras, los cuales se pueden observar en 
la Figura 50. Se aprecia que en los tres primeros experimentos, es decir, cuando hay menos cantidad 
de extracto, el pico aparece a una longitud de onda mucho menor, cuyo máximo va desplazándose 
hacia la derecha hasta que en los 2 últimos experimentos, el pico que se observa es una longitud de 
onda similar a los valores obtenidos en experimentos anteriores para las NPs de Cu2O. Puede 
pensarse que la primera señal corresponde al Cu que no ha reaccionado y la segunda cuando el Cu ya 
se ha empezado a reducir para formar las NPs de Cu. Así que conforme va aumentado el volumen de 
extracto se favorece la formación de NPs de Cu. 
  
Figura 49. Muestras después de 2 horas de la síntesis Figura 48. Muestras recién mezcladas síntesis de CuNPs. 
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Figura 50. Espectros síntesis de CuNPs. Condiciones experimentales de la Tabla 20. 
Las absorbancias y los correspondientes máximos de longitudes de onda de estos experimentos se 
muestran en la Tabla 21, además de los valores de pH y potencial redox final. 
Tabla 21. Valores máximos de absorbancia (sin diluir), el pH y el potencial redox de las síntesis mostradas en la Figura 50. 
Muestras Absorbancia 
Longitud de onda 
(nm) 
pH 
Potencial redox 
(mV) 
M1 0,2495 331,0 4,18 314,9 
M2 0,3855 332,9 4,33 315,3 
M3 0,4958 347,3 4,29 320,5 
M4 0,1888 434,1 4,33 324,5 
M5 0,2866 445,5 4,39 335,1 
6.4. Síntesis química de NPs de Cu2O y caracterización 
Para comprobar que la señal obtenida en el UV-Vis era de las NPs de Cu2O, se decidió realizar la 
síntesis química de éstas y compararlas con las verdes [20]. A continuación, se especifican los 
materiales y reactivos necesarios para la síntesis química. 
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Materiales: 
▪ Vaso de precipitados de 250 mL 
▪ Vasos de precipitados de 100 mL 
▪ Espátula 
▪ Matraz de 100 mL 
▪ Embudo  
▪ Agitador  
▪ Pipeta Pasteur de 5mL 
Reactivos: 
▪ Nitrato de cobre trihidratado (Cu(NO3)2·3H2O), Merck 
▪ NaOH pellets, Panreac 
▪ L(+)-Ácido ascórbico (grado ACS), Scharlau 
▪ Agua destilada 
El procedimiento seguido para la obtención de las NPs de Cu2O por vía química se muestra en la 
Figura 51. 
 
Figura 51. Procedimiento experimental para la obtención de Cu2ONPs sintéticas.  
Preparar una disolución 
0,011 M de
Cu(NO3)2·3H2O en un 
matraz de 100 mL
Pesar 0,2 gramos de 
NaOH (s) y disolver en 20 
mL de agua destilada
Mezclar 0,39 gramos de 
ácido ascórbico con 15 
mL de agua destilada.
Colocar el vaso de 
precipitados de 250 mL 
en el agitador, y verter la 
disolución de 
Cu(NO3)2·3H2O
Verter la disolución 
preparada de NaOH 
(cambio de color a azul 
intenso)
Agitar la mezcla 10 
minutos a 500 rpm y 
dejar reposar hasta que 
el sólido sedimente en el 
fondo (Figura 52)
Separar la disolución 
translucida lo máximo 
posible (sin tocar las NPs 
formadas) con un piepeta 
Pasteur
Lavar las NPs varias veces 
con agua destilada, y 
volver a dejar que 
sedimente el sólido y 
separar
Guardar la muestra en la 
nevera a 4ºC, hasta su 
análisis
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Figura 52. NPs de Cu2O mezcladas obtenidas a partir de la síntesis química. 
A continuación, se caracterizó el sólido, mediante la disolución en agua, por espectroscopia UV-Vis, 
(Figura 53). Para que el espectro no superara la medida de absorbancia de 2 la mezcla del sólido se 
diluyó 1:4. El pico que se observa a 482 nm destaca poco, esto es debido a que había exceso de 
reactivos junto con el sólido, que interferían en la lectura del espectrofotómetro. La Tabla 22 
también muestra el valor de pH y de potencial redox de la muestra diluida, además de la absorbancia 
máxima y su correspondiente longitud de onda. Un valor más alto de longitud de onda es indicativo 
de un mayor tamaño. Se aprecia que el potencial redox es bastante más bajo en comparación a los 
obtenidos en las síntesis verdes realizadas, que son superiores a los 300 mV. 
 
Figura 53. Espectro síntesis sintética de Cu2ONPs. 
Tabla 22. Valores máximos de absorbancia (dilución 1:4), el pH y el potencial redox de Cu2ONPs sintéticas de la Figura 53. 
Absorbancia 
Longitud de onda 
(nm) 
pH 
Potencial redox 
(mV) 
0,9919 482,4 7,56 135,2 
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A continuación, se prepararon las muestras para analizarlas por SEM. Para ello, se preparó una 
mezcla de la muestra con etanol (1 mL y 3 mL respectivamente). Posteriormente se pasó al baño de 
ultrasonidos durante 5 min y 20 µL de la mezcla resultante, se colocaron en la superficie del electrodo 
de trabajo de un electrodo serigrafiado de nanofibras de carbono (CNF) (Dropsens, Oviedo, España) 
(ver Figura 54) mediante la técnica de Spincoating. Éste proceso fue repetido una vez más para fijar 
las NPs. 
 
Figura 54. Esquema del electrodo serigrafiado [30]. 
El Spincoating es un procedimiento que se utiliza para depositar las NPs sobre un electrodo 
serigrafiado. Para hacerlo se requiere de un Spin Coater. Éste es un dispositivo que rotará la muestra 
a diferentes velocidades de forma que las NPs penetren y se depositen en la superficie del electrodo. 
Los parámetros utilizados en este caso fueron de 2000 rpm durante 9 minutos.  
En el SEM se observó que las Cu2ONPs tenían una forma cúbica y que algunas eran más grandes que 
otras (ver Figura 55). Ésta imagen era similar a la de la bibliografía [22].  
 
Figura 55. SEM de NPs sintéticas de Cu2O.  
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6.5. Síntesis verde de NPs de Cu2O a pH básico 
Se decidió realizar una serie de experimentos, con una metodología similar a la de la síntesis química 
de las NPs de Cu2O pero sustituyendo el agente reductor químico por el extracto de raspo de uva. Se 
disolvieron 0,2 g de NaOH en 220 mL de agua destilada (0,023 mol·dm-3) y se añadió a 100 mL de la 
disolución stock de Cu(II), y se dejó agitar de manera constante a 500 rpm durante 10 minutos. La 
Figura 56 muestra la metodología seguida para estas síntesis. 
 
Figura 56. Esquema de la metodología seguida para la síntesis verde de NPs de Cu2O a pH básico. 
Las condiciones experimentales de estas síntesis se muestran en la Tabla 23. 
Tabla 23. Condiciones experimentales síntesis verde de NPs de Cu2O a pH inicial 7,46  
Muestra 
(Extracto 2) 
Temperatura (ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,001 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de agua 
destilada (mL) 
M11 25 8 2 4 
M21 25 8 4 2 
M31 25 8 6 0 
M21 80 8 2 2 
M22 80 8 4 2 
M23 80 8 6 0 
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La evolución de la síntesis durante las 2 horas se muestra en la Figura 57 y Figura 58. Se observa que 
mientras que en los experimentos para las síntesis realizadas a temperatura ambiente el color se 
mantiene igual, para las síntesis a temperatura 80ºC el color de las disoluciones se oscurece después 
de las 2 horas. 
 
 
Al día siguiente se analizaron las muestras por espectrofotometría UV-Vis. Para realizar los espectros 
fue necesario hacer una dilución 1:2, además la muestra M11 y M21 no daban ninguna señal, es por 
ello que no aparecen. Se observan dos picos destacables, uno mayor que otro, posiblemente porque 
sean Cu2ONPs de diferentes tamaños, dónde las de longitud de onda más pequeña van a ser de 
menor tamaño que las de longitud de onda mayor, ya que muestran una señal muy próxima a 400 
nm y otra más cerca de 500 nm; [20][21][23] (Figura 59). 
 
Figura 59. Espectro síntesis verde de Cu2ONPs a pH básico. Condiciones experimentales de la Tabla 23. 
La Tabla 24 muestra los valores máximos de absorbancia de los dos picos, el pH y el potencial redox 
de cada una de las muestras. 
  
0
0.2
0.4
0.6
0.8
1
1.2
1.4
340 390 440 490 540 590
A
b
so
rb
an
ci
a
Longitud de onda (nm)
6 mL dis Cu (T80ºC)
4 mL dis Cu (T80ºC)
6 mL dis Cu (T25ºC)
4 mL de dis Cu (T25ºC)
Figura 57. Muestras recién mezcladas síntesis de Cu2O a pH 
básico. 
Figura 58. Muestras 2 horas después de la síntesis a pH 
básico. 
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Tabla 24. Valores máximos de absorbancia de los dos picos de cada muestra, su pH y potencial redox de la Figura 59. 
Muestras 
Absorbancia 
primer 
máximo 
Longitud de 
onda primer 
máximo (nm) 
Absorbancia 
segundo 
máximo 
Longitud de 
onda segundo 
máximo (nm) 
pH 
Potencial 
redox (mV) 
M11 - - - - 6,65 298,4 
M12 0,3926 415,8 0,2638 502,0 7,33 207,9 
M13 0,8406 400,3 0,3881 504,8 7,40 162,2 
M21 - - - - 7,53 264,0 
M22 0,6790 405,7 0,5282 493,3 7,69 216,3 
M23 1,0557 400,3 0,7907 504,8 7,72 185,3 
Se observa que las muestras sintetizadas a temperatura ambiente, tienen un pH un poco menor 
respecto a las muestras que se han obtenido a temperatura de 80ºC. También se ve que cuanta más 
cantidad de disolución de Cu con NaOH contienen las muestras, su pH es básico. Además, se puede 
ver que las absorbancias de la síntesis a temperatura de 25ºC son bastante menores, que las 
muestras sintetizadas a la temperatura de 80ºC, es decir que se obtuvieron menos NPs a 
temperatura de 25ºC que a temperatura 80ºC. 
La disolución final de las muestras M21 y M23, sintetizadas a 80ºC, se analizó por SEM, depositando 
las NPs sobre los electrodos serigrafiados. En estas muestras no había precipitado sólido, 
posiblemente por la baja concentración de Cu, por ese motivo sólo se analizó la disolución. En ambas 
muestras no se observaron NPs de Cu (ver Figura 60). 
 
Figura 60. SEM muestra M23 a T 80ºC de la Figura 59.  
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Debido a que el SEM, es una técnica que de resolución menor a la del STEM se decidió analizar las 
tres muestras sintetizas a temperatura de 80ºC, por éste último método. Sin embargo, en ninguna de 
las 3 se observaron NPs (ver Figura 61 y Figura 62). Las zonas en las que se observa un color un poco 
más blanco son debidas a la presencia de residuos de extracto. 
 
Figura 61. STEM muestra M21 T 80ºC de la Figura 59. 
 
Figura 62. STEM muestra M23 a T 80ºC de la Figura 59. 
Cómo no se observaron NPs en las imágenes, se decidió realizar una última síntesis con una 
concentración de disolución de Cu mayor, ya que en la síntesis química de las Cu2ONPs la 
concentración de la disolución que se partía era diez veces mayor (0,011 mol·dm-3) La Tabla 25 
muestra las condiciones de esta síntesis.  
Obtención de nanopartículas de cobre a partir de extracto de raspo de uva   
  51 
Tabla 25. Condiciones experimentales síntesis verde de Cu2ONPs a pH 7,46 y concentración 0,011M. 
Muestra 
(Extracto 2) 
Temperatura (ºC) 
Volumen de 
extracto (mL) 
Volumen de 
Cu(NO3)2·3H2O 
0,011 mol·dm-3 
(mL) 
Volumen de agua 
destilada (mL) 
M1 80 8 6 0 
El seguimiento de la síntesis realizada se muestra en la Figura 63 dónde se observa la muestra al 
inicio y al final de la reacción: 
 
Figura 63. Muestra de la síntesis de la Tabla 25 al inicio y al final de la reacción. 
En este caso, la muestra cambia de un color marrón oscuro a un color marrón rojizo. Cómo en el 
resto de síntesis la disolución resultante, se caracterizó por espectroscopia de UV-Vis, diluyéndola 
1:2, y se obtuvo el espectro que se muestra en la Figura 64, muy parecido a los de las síntesis 
anteriores (ver Figura 59). 
 
Figura 64. Espectro síntesis verde de Cu2ONPs a pH básico. Condiciones experimentales de la Tabla 25. 
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La Tabla 26 muestra los valores máximos de absorbancia de los dos picos, el pH y el potencial redox 
de la muestra. 
Tabla 26. Valores máximos de absorbancia de los dos picos de cada muestra, su pH y potencial redox de la Figura 72. 
Muestras 
Absorbancia 
primer 
máximo 
Longitud de 
onda primer 
máximo (nm) 
Absorbancia 
segundo 
máximo 
Longitud de 
onda segundo 
máximo (nm) 
pH 
Potencial 
redox (mV) 
M1 1,5589 391,9 0,6910 487,7 10,4 68,6 
Para esta síntesis los valores de longitud de onda obtenidos fueron algo menores que en las síntesis 
anteriores. El pH es bastante más básico y un potencial redox muy bajo comparándolo con los otros 
debido a la mayor cantidad de cobre en disolución. Debido a que se había trabajado con una 
concentración mayor cuando la muestra se centrifugó se observó un sólido en fondo de un color ocre 
(ver Figura 65) muy parecido al que se obtuvo en las NPs sintéticas de Cu2O  y al encontrado 
bibliográficamente [20]. 
  
Figura 65. Sólido precipitado en la síntesis de Cu2ONPs con una disolución de concentración 0,011 mol·dm-3. 
Por falta de tiempo, sólo se pudo analizar la disolución resultante de la síntesis por STEM, en la cual 
no se observó ninguna NP como se muestra en la Figura 66.  
 
Figura 66. STEM muestra M1 a T 80ºC de la Figura 64.  
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6.6. Discusión de resultados 
La Tabla 27 se muestra a modo de resumen de todas las síntesis realizadas en la segunda parte del 
proyecto. 
Tabla 27. Resultados experimentos de las síntesis verdes de CuNPs. 
[Cu(II)] 
mol·dm-3 
Vol. 
Dis. 
Cu(II) 
Vol. 
extracto 
(mL) 
(1) o (2) 
Adición NaOH a 
la Dis. Cu(II) + 
agitación 
T 
(ºC) 
Cambio 
de color 
1 pico 
Max 
nm 
2 pico 
Max 
nm 
SEM/ 
STEM 
0,005 2 8 (1) No 25 No - - No/No 
0,005 4 8 (1) No 25 No - - No/No 
0,005 6 8 (1) No 25 No - - No/No 
0,005 2 8 (1) No 80 Sí 424,1 - No/No 
0,005 4 8 (1) No 80 Sí 450,2 - No/No 
0,005 6 8 (2) No 80 Sí 434,5 - No/No 
0,001 1 8 (1) No 80 Sí 432,0 - No/No 
0,001 2 8 (1) No 80 Sí 419,0 - No/No 
0,001 3 8 (2) No 80 Sí 422,3 - No/No 
0,001 4 8 (2) No 80 Sí 422,6 - No/No 
0,001 5 8 (2) No 80 Sí 416,2 - No/No 
0,001 6 8 (2) No 80 Sí 430,9 - No/No 
0,001 4 2 (2) No 80 Sí - - No/No 
0,001 4 4 (2) No 80 Sí - - No/No 
0,001 4 6 (2) No 80 Sí - - No/No 
0,001 4 8 (2) No 80 Sí 434,1 - No/No 
0,001 4 10 (2) No 80 Sí 445,5 - No/No 
0,001 2 8 (2) Sí 25 No - - No/No 
0,001 4 8 (2) Sí 25 Sí 415,8 502,0 No/No 
0,001 6 8 (2) Sí 25 Sí 400,3 504,8 No/No 
0,001 2 8 (2) Sí 80 No - - No/Sí 
0,001 4 8 (2) Sí 80 Sí 405,7 493,3* No/No 
0,001 6 8 (2) Sí 80 Sí 400,3 504,8 Sí/Sí 
0,011 6 8 (2) Sí 80 Sí 391,9* 487,7* No/Sí 
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Se observa que sin la adición de NaOH a la disolución de cobre y a una cantidad alta de extracto, las 
muestras sintetizadas a una temperatura de 25ºC no muestran cambio de color y por tanto, ninguna 
señal en el espectro UV-Vis, mientras que las muestras que se han sintetizado a una temperatura de 
80ºC si se produce un cambio de color y se observa una única señal entre 400 y 450 en el espectro 
UV-Vis. Además, se observa que a medida que la cantidad de extracto aumenta el máximo de la 
longitud de onda del pico obtenido muestra una señal a una longitud de onda menor que, aumenta 
desde 331 hasta 445,5 nm. 
Las muestras obtenidas mediante adición de NaOH a la disolución de cobre y agitación previa a la 
adición de extracto, muestran dos picos destacables en el espectro UV-Vis, uno próximo a 400 nm y 
otro próximo a 500 nm. El primer pico, presenta una absorbancia mayor respecto al segundo. 
Además, en la síntesis en medio básico se aprecia que tanto a 25ºC como a 80ºC hay señal en el 
espectro de UV-Vis, excepto en las que el volumen de extracto es muy bajo (2 mL) por lo que se 
observa, como en el caso anterior, que la cantidad de extracto afecta a la formación de NPs. 
Cuando la concentración de cobre es más elevada (0,011 mol·dm-3), el espectro también mostró los 
dos picos, aunque a unas longitudes de onda algo menores que las anteriores. 
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7. Análisis del impacto ambiental 
El presente Trabajo de Final de Grado contempla dos elementos destacados a analizar, en cuanto al 
impacto ambiental. Por un lado, está la utilización del extracto de raspo de uva como agente 
reductor, sustitutivo de un reductor químico, para la síntesis de las nanopartículas metálicas. Y por 
otro lado la reutilización del raspo de uva que permite dar uso a un desecho orgánico de la industria 
vinícola, que a la vez representa la minimización de generación de residuos en el medio ambiente. 
La caracterización del extracto obtenido requiere de varios reactivos, aunque ninguno de ellos es 
especialmente tóxico, si se toman las medidas de seguridad necesarias y su uso es el adecuado la 
toxicidad de estos reactivos queda controlada disminuyendo su impacto ambiental. 
La síntesis de NPs de cobre es un campo abierto que aún queda mucho por investigar [31]. Se ha visto 
que la toxicidad de éstas es inversamente proporcional a su tamaño, es decir que a más pequeñas 
más tóxicas [32]. Aun así, si su uso es el debido no van a generar peligros importantes en el medio 
ambiente. Este proyecto es un estudio previo para aplicar los métodos de síntesis más adecuados en 
las aguas ácidas de minas, utilizando estas como precursor para la obtención de las NPs de cobre. El 
hecho de que las aguas ácidas de minas se utilicen para obtener NPs, disminuye el riesgo de que las 
aguas naturales sean contaminadas con metales pesados. 
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8. Futuros proyectos 
Debido a la falta de tiempo no se ha podido analizar el sólido formado en la última síntesis por SEM 
por lo que recomiendo seguir caracterizando por SEM y STEM las NPs.  
También recomiendo encontrar la concentración y el volumen de cobre óptimos para la obtención de 
NPs de cobre además de su caracterización por microscopía electrónica. 
En cuanto a la preparación de extracto, sería conveniente obtener extractos con una concentración 
mayor de polifenoles, ya que éstos son los principales responsables de que la reacción de formación 
de las NPs tenga lugar. Es decir, si se hace un extracto con más polifenoles su poder reductor será 
mayor. Y para el caso de los metales en los que los potenciales redox sean muy similares a los del 
extracto se podrá reducir el metal más fácilmente. 
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Conclusiones 
Durante el desarrollo de éste Trabajo de Final de Grado, se han llegado a varias conclusiones en base 
a los objetivos fijados: 
▪ Se han determinado la cantidad de polifenoles que contienen cada uno de los extractos 
usados y se ha observado que a mayor contenido de polifenoles más cantidad de NPs de 
cobre se forman. 
▪ La temperatura es un factor determinante, para que se formen las CuNPs. Se ha observado 
que en algunos casos es necesaria una temperatura elevada (80ºC) para que la síntesis tenga 
lugar. 
▪ Se ha comprobado que la concentración de cobre es otro factor importante, ya que cuanto 
más concentrada más precipitado se forma, lo que dificulta la formación de las 
nanopartículas metálicas. Por otra parte, se ha comprobado que para concentraciones bajas 
de cobre a mayor volumen de disolución de Cu, mayor cantidad NPs se forman, lo que se ha 
podido apreciar por la absorbancia en el espectro UV-Vis, aunque se llega a un volumen 
donde se forma la máxima cantidad de NPs. 
▪ Se ha comprobado por espectroscopia UV-Vis que, aunque la mayoría de las NPs se obtienen 
después de las 2 horas de síntesis, con el tiempo se forman algunas más. 
▪ La adición de NaOH a la disolución de Cu y la agitación posterior favorece la formación de 
CuNPs tanto a 25ºC como a 80ºC. 
▪ Se han determinado las CuNPs por espectroscopia UV-Vis. 
▪ Los resultados por microscopía electrónica no han sido concluyentes. 
▪ Y finalmente se han sintetizado y caracterizado las NPs de Cu2O obtenidas por vía química y 
se han observado espectros UV-Vis similares a los obtenidas para las NPs sintetizadas por vía 
verde por lo que parece que las NPs obtenidas son también de Cu2O. 
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Presupuesto y/o Análisis Económico 
Para realizar el análisis económico (Tabla 28), se ha tenido en cuenta que éste proyecto equivale a 24 
CTS, es decir 16 horas semanales son dedicadas a este proyecto, además hay que sumar las horas 
dedicadas fuera del laboratorio. Esto da un total de 720 horas.  
Tabla 28. Análisis económico del Trabajo de Final de Grado simplificado 
Conceptos Cantidad €/Cantidad Total (€) 
Ingeniero Junior 720 h 12 8.640,00 
Profesores 45 h 50 2.250,00 
Síntesis de NPs 
Reactivos - - 300,00 
Jeringas 70 ud 1,5 135,00 
Filtros de jeringa 100 ud 0,5 50,00 
Caracterización de las NPs 
SEM/STEM 8 horas 230 1.840,00 
Rejillas de oro 5 ud 70 350,00 
Material de laboratorio usado  - - 100,00 
Amortización del equipo de laboratorio - - 325,00 
Sin IVA - - 8.746,00 
IVA (21%) - - 1.836,66 
Total (€) - - 14.098,56 
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A continuación, la Figura 67 muestra el diagrama de Gantt de este Trabajo de Final de Grado, además la Tabla 29 incluye las horas dedicadas en éste 
para cada una de las partes en las que se ha dividido el proyecto: 
 
Figura 67. Diagrama de Gantt del Trabajo de Final de Grado. 
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Tabla 29. Distribución de las horas aproximadas dedicadas al proyecto. 
Actividad Tarea Horas  
1 Parte experimental 590 
2 Búsqueda bibliográfica 40 
3 Caracterización con técnicas microscópicas 8 
4 Reuniones con los directores 10 
5 Elaboración memoria 61 
6 Elaboración exposición 10 
7 Exposición 1 
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Anexos 
 Preparación de los reactivos 
En éste apartado se especifican la cantidad en gramos pesados para realizar las disoluciones de 
Cu(NO3)2 de las concentraciones estudiadas.  
• 0,05 M 
100 𝑚𝐿 𝐶𝑢(𝑁𝑂3)2 · 3𝐻2𝑂 ·
1𝐿
1000 𝑚𝐿
·
0,05 𝑚𝑜𝑙
1𝐿
·
241,60 𝑔
1 𝑚𝑜𝑙 𝐶𝑢(𝑁𝑂3)2 · 3𝐻2𝑂 
= 1,208 𝑔 
• 0,01 M 
100 𝑚𝐿 𝐶𝑢(𝑁𝑂3)2 · 3𝐻2𝑂 ·
1𝐿
1000 𝑚𝐿
·
0,01 𝑚𝑜𝑙
1𝐿
·
241,60 𝑔
1 𝑚𝑜𝑙 𝐶𝑢(𝑁𝑂3)2 · 3𝐻2𝑂 
= 0,2416 𝑔 
• 0,001 M 
100 𝑚𝐿 𝐶𝑢(𝑁𝑂3)2 · 3𝐻2𝑂 ·
1𝐿
1000 𝑚𝐿
·
0,001 𝑚𝑜𝑙
1𝐿
·
241,60 𝑔
1 𝑚𝑜𝑙 𝐶𝑢(𝑁𝑂3)2 · 3𝐻2𝑂 
= 0,02416 𝑔 
• 0,005 M 
100 𝑚𝐿 𝐶𝑢(𝑁𝑂3)2 · 3𝐻2𝑂 ·
1𝐿
1000 𝑚𝐿
·
0,005 𝑚𝑜𝑙
1𝐿
·
241,60 𝑔
1 𝑚𝑜𝑙 𝐶𝑢(𝑁𝑂3)2 · 3𝐻2𝑂 
= 0,1208 𝑔 
• 0,011 M 
100 𝑚𝐿 𝐶𝑢(𝑁𝑂3)2 · 3𝐻2𝑂 ·
1𝐿
1000 𝑚𝐿
·
0,011 𝑚𝑜𝑙
1𝐿
·
241,60 𝑔
1 𝑚𝑜𝑙 𝐶𝑢(𝑁𝑂3)2 · 3𝐻2𝑂 
= 0,2658 𝑔 
 
  
  Anexos 
70   
 Protocolo UV-Vis Ocean Optics Flame S 
1. OBJETIVO 
Descripción de la metodología a seguir para un uso adecuado del espectrofotómetro Flame S 
en modo discontinuo. 
 
2. RESPONSABILIDADES 
El Responsable del Laboratorio es el encargado de la distribución y difusión de este PNT a 
todo el personal implicado, asegurando su comprensión y cumplimiento. Es responsabilidad 
del usuario hacer un buen uso del equipo. 
 
3. APLICACIÓN 
Este PNT se aplica a todos los usuarios del espectrofotómetro Flame S, de l’Escola 
d’Enginyeria de Barcelona Est (EEBE). 
 
4. DESCRIPCIÓN Y MONTAGE DEL EQUIPO 
Para el montaje del equipo se requiere del siguiente material (Figura 68): 
 
 
Figura 68. Material UV-Vis Flame S. 
• Conectar la fuente de alimentación a la corriente y el espectrofotómetro al ordenador. 
• Unir la fibra óptica con la fuente de alimentación y la porta cubetas. 
• Repetir el mismo procedimiento uniendo el portacubetas con el espectrofotómetro.  
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NOTA: es importante mantener la fibra sin doblar, ya que esta se puede llegar a romper. 
En la Figura 69 se muestra el equipo montado: 
 
Figura 69. Equipo montado UV-Vis Flame S. 
 
5. PROCEDIMIENTO DE TRABAJO 
 
5.1.  Puesta en marcha del equipo 
 
• Encender el ordenador, introducir el usuario y la contraseña. 
• Apuntarse en la “hoja de registro del uso del espectrofotómetro UV-Vis Flame S”. 
• Encender la fuente de alimentación. 
• Apagar la opción TTL/manual (luz naranja) como se muestra en la Figura 70. 
 
 
Figura 70. Fuente de alimentación UV-Vis Flame S. 
• Abrir la luz con la que se desea tomar las medidas (ultravioleta/visible) y el 
obturador (shutter) para que pase la luz (Figura 71). 
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Figura 71. Puesta en marcha de la fuente de alimentación UV-Vis Flame S. 
• Colocar el blanco en la cubeta y tapar el portacubetas con una bolsa de basura, 
para evitar interferencias con los fluorescentes del laboratorio. 
 
5.2. Calibración de la muestra referencia 
 
• Abrir el programa Ocean View en el ordenador. 
• A continuación, se pulsa Spectroscopy application wizards y OK (Figura 72). 
 
 
Figura 72. Pantalla de Welcome Screen de Ocean View. 
• Pulsar la opción Absorbance, y se abrirá una pantalla donde saldrán 3 opciones, se 
pulsa la que más interese (Figura 73). En el caso de no saber la constante de 
asertividad no usar modo Beer-Lambert law. 
 
 
Figura 73. Pantalla de selección de la aplicación Ocean View.  
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• Hacer clic en Absorbance only y Next (Figura 74). 
 
Figura 74. Pantalla de Concentration Choice de Ocean View. 
 
• Una vez realizados los pasos anteriores aparecerá un espectrómetro en la pantalla 
del ordenador, como se ve en la Figura 75.  
 
 
Figura 75. Pantalla de Set Acquisition Parameters () de Ocean View. 
Para que las lecturas sean correctas, se ha de aproximar el pico del espectrómetro, lo 
más cerca de la línea azul, SIN PASARSE, cambiando el tiempo de integración haciendo 
clic en Automatic (también se puede hacer manualmente cambiando el número de 
Integration Time con las flechas). 
 
Sacans to Average indica cuantas lecturas queremos que haga antes de que nos 
devuelva la respuesta→ Poner 15 
o Mayor número de escaneos→ menor tiempo de respuesta. 
o Lecturas de estabilidad→subimos número de lecturas. 
Nonlineality correction →activar 
  
  Anexos 
74   
La Figura 76 muestra los cambios que se han de realizar: 
 
Figura 76. Pantalla de Set Acquisition Parameters () de Ocean View. 
 
• A continuación, se le da a Next dónde pide un espectro de referencia. Con la luz 
Shutter encendida se clica la bombilla (Figura 77). 
 
 
Figura 77. Pantalla de Store Reference Spectrum () de Ocean View. 
 
• Se pulsa Next y pedirá un espectro de Background. Se apaga el obturador y se 
pulsa la bombilla (Figura 78).   
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Figura 78. Pantalla de Store Background Spectrum () de Ocean View. 
Una vez realizados estos pasos dará las lecturas con las correcciones de referencia y de 
Background. (Finalizado el proceso volver a encender la luz Shutter). 
 
• Clicar Finish. 
• Aparecerán dos ventanas, una da las medidas en intensidad (Figura 79) y otra en 
absorbancia (Figura 80). 
 
 
Figura 79. Ventana de medidas de intensidad de Ocean View. 
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Figura 80. Ventana de medidas de absorbancia de Ocean View. 
 
• Se cambia el blanco por la muestra (se debería observar un pico muy significativo) 
como se muestra en la Figura 81 y Figura 84. 
 
5.3.  Obtención de datos de la muestra 
 
Figura 81. Ventana de medidas de absorbancia de Ocean View con una lectura. 
 
• Para configurar como guardar los datos obtenidos hacer clic a la llave inglesa 
. Aparecerá el siguiente panel (Figura 82): 
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Figura 82. Pantalla de Algorithm Parameter Controls de Ocean View. 
• Se selecciona en File Format opción ASCII (plain). 
• Se escoge la carpeta donde se desea guardar (Target Directory), el nombre del 
fichero (Base Name). Y parar después de 1 escaneo (Stop after this many scans) 
La Figura 83 muestra los cambios que se acaban de explicar. 
 
 
Figura 83. Pantalla de Algorithm Parameter Controls de Ocean View. 
• Apply y Exit. 
• Para guardar clicar . 
• Para guardar el espectro pulsar . 
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Clicar  permite encontrar los picos del espectro. 
 
5.4. Obtención de datos de la muestra a una longitud de onda fija 
 
 
Figura 84. Ventana de medidas de absorbancia de Ocean View con una lectura. 
 
• Seleccionar un punto donde se lea bien la absorbancia y que no hay interferencias 
(es mejor coger longitudes de onda elevadas). 
• A continuación, se clica  y aparecerá el panel Strip Chart Wizard (Figura 85): 
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Figura 85. Ventana Strip Chart (paso 1) de Ocean View. 
• Seleccionado en Source Selection el programa configurado se pulsa Next. 
• Aparecerá en el panel el paso 2 (Update Rate) como muestra la Figura 86. En este 
panel no hay que tocar nada, por tanto se clica Next. 
 
 
Figura 86. Ventana Strip Chart (paso 2) de Ocean View. 
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• Finalmente en el paso 3 (Wevelenght Selection) se escribe la longitud de onda 
escogida, tal y como se muestra en la Figura 87. 
 
 
Figura 87. Ventana Strip Chart (paso 3) de Ocean View. 
 
• En los dos siguientes pasos tampoco hay que cambiar nada así que se pulsa Finish, 
dónde aparecerá una ventana como muestra la Figura 88. 
 
 
Figura 88. Ventana de medida en continuo de la Intesidad vs Tiempo de Ocean View. 
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• Para configurar como guardar los datos obtenidos hacer clic a la llave inglesa
. 
• Se selecciona en File Format opción ASCII (plain). 
• Se escoge la carpeta donde se desea guardar (Target Directory), el nombre del 
fichero (Base Name). Y parar después de 1 escaneo (Stop after this many scans) 
La Figura 89 muestra estos cambios: 
 
 
Figura 89. Pantalla de Algorithm Parameter Controls de Ocean View. 
• Apply y Exit. 
• Para guardar clicar . 
• Para guardar el espectro pulsar . 
 
5.5. Tratamiento de datos  
Al guardar se genera un fichero .txt. Para representar gráficamente los datos obtenidos se 
hace lo siguiente: 
• Se abre el Excel. 
• Se va a Fichero→abrir→seleccionar ficheros de texto. 
 
La pantalla mostrará el siguiente panel (Figura 90). 
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Figura 90. Pantalla para abrir los datos recogidos en Excel (1). 
• Abrir y seguir los siguientes pasos (Figura 91, Figura 92 y Figura 93): 
 
 
Figura 91. Pantalla para abrir los datos recogidos en Excel (2). 
 
 
Figura 92. Pantalla para abrir los datos recogidos en Excel (3).  
Obtención de nanopartículas de cobre a partir de extracto de raspo de uva   
  83 
 
Figura 93. Pantalla para abrir los datos recogidos en Excel (4). 
 
• Finalizar. 
• La primera fila corresponde a las longitudes de onda y la segunda a la absorbancia 
(Figura 94). 
 
 
Figura 94. Datos recogidos en Ocean View representados en Excel. 
 
5.6. Comparar varios espectros 
 
• Si se clica  fija el anterior y lee otra medida a la vez. 
• Pulsar también permite representar espectros guardados y compararlos. 
 
La Figura 95 muestra la comparación de varios espectros. 
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Figura 95. Comparación de varios espectros. 
 
• NOTA: es importante calibrar el espectrofotómetro cada vez que se cambia de 
grupo de muestras a analizar. 
 
5.7. Apagar  
Ordenador 
1) Cerrar las ventanas abiertas pulsando la “X” del lado derecho de la pantalla. 
2) Desconectar el receptor de luz del ordenador: clicar el icono de extraer el 
dispositivo con seguridad. 
3) Apagar el ordenador: Start→ shut down→ ok 
4) Clicar el botón de encendido/apagado de la pantalla. 
 
Espectrofotómetro 
5) Verificar que se han extraído las muestras y que no se ha derramado nada. Los 
usuarios han de lavar cualquier vertido que se haya producido como 
consecuencia de su uso. 
6) Desconectar la fuente de alimentación del emisor de luz. 
7) Deshacer el montaje y guardarlo en sus cajas correspondientes. 
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